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<g) Verfahren zur Herstellung von Mikrokapsein 

Mlkrokapseln. die wdrmebestandig. Wsungsminefbestandig 
und scWagfest sind und die auch eine ! 'bile Substanz ohne 
wesenlliche Ver§nderung aufbewahren <6nnen. erhSIl man 
nach einem verbesserten Verfahren zur Herstellung von 
Mlkrokapseln. die eine hydrophobe Substanz a!s Kemmaterlal 
enthalten, indem man die hydrophobe Substanz 'n einor 
w^Brigen sauren Ldsung elnes Styrol-^ ilelnsauroanhydnd- 
Copolymers disperglerl oder emulglert u: «d einzelne Teilchen 
in der sauren Ldsung bfldel, worauf man dann zu der 
erhaltenen Dispersion oder Emulsion em Melamin-FormaWo- 
hyd-Vorkondensat unler Ausblldung einer Kapselwandmem- 
bran aus dem Melamln-Formaldehyd-Harz gibt. Die erttn- 
dungsgemaBe Verbesserung besteht da. in. daB man die 
Wandmembranbildungstemperatur in zwel Oder niehr Stufen 
vaniert. 13304 83a] 
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Verfahren zur Herstellung von Mikrokapseln 



PATENTANSPRUCHE 



1. Verfahren zur Herstellung von M..krokapseln , die 
eine hydrophobe Substanz als Kerniuaterial ent- 
halten, bei dem man die hydrophobe Substanz in 
elner wSsrigen sauren Losung eines Styrol-Malein- 
5 sSureanhydr id -Copolymers dispergiert oder emul- 

giert, unter Ausbildung von einzelnen in der sau- 
ren LOsung und worauf man zu de.v erhaltenen Di- 
spersion Oder Emulsion ein Melamin-Porroaldehyd- 
Vorkondensat unter Ausbildung e:.ner Kapselwand- 
10 membran aus dem Melamin-Formaldehyd-Harz zugibt, 

dadurch gekennzeichnet , dass man 
die Wandmembranbildungs temper atur in zwei oder 
mehr Stufen variiert. 
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Verf ahrea gemSss Anspruch 1 , dadxirch g e k e n ii - 
aeichnet , dass die Wandmembranbildungs- 
temperatur in zwei Stufen variiert wird, wobei 
die Temperatur 80 ""C oder weniger in der ersten 
Stufe und oberhalb 80 ''C in der zweiten Stufe be- 
tragt. 

Verfahre.1 gemass Anspruch 2, dadurch g e k e n n - 
zeicanet g dass die Temperatur 50 bis 
80 °C in der ersten Stufe und 90 bis 100^'C in der 
zweiten Stufe betrMgt. 

Verfahren gemass Anspruch 1 , dadurch g e k e n n - 
zeichnet , dass die Wandmembranbildungs- 
temperatur stufenlos verandert wird. 

Verfahre-i gemSss Anspruch 4, dadurch g e k e n n - 
zeichnet # dasg die Wandmembranbildungs- 
temperatur zu Beginn 50 bis 70 °C betrSgt und stu- 
fenlos auf eine Temperatur oberhalb 80**C bei Ende 
erhoht wird. 

Verfahren gemass einem der vorhergehenden Ansprii- 
che 1 bi 3 5 , dadurch gekennzeichnet, 
dass man die Dauer der Membranbildung in Oberein- 
stimmung mit der Membranbildungstemperatur variiert. 

Verfahrer gemass Anspruch 1 , dadurch g e k e n n - 
zeichnet , dass die Menge des verwende- 
ten Styrol-Maleinsaureanhydrid-Copolymors 2 bis 
20 Gew.-reile pro 100 Gew.-Tcile der hydrophoben 
Substanz betragt. 
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Verfahren gem^ss Anspruch 1 , dadurch g e k e n n - 
zeichnet , dass das Melamin-Formaldehyd- 
Vorkondensat aus Melainin und Fo;;maldehyd in einem 
Verh&ltnis von 1:1,5 oder inehr erhalten worden 
ist. 

Verfahren gemUss Anspruch 1 , dadurch g e k e n n - 
zeichnet , dass wenigstcns ein Glied, aus- 
gewMhlt aus der Gruppe, bestehe)-d aus Harnstoff, 
Thioharnstof f , Guanidin und Resorcin^ zusStzlich 
zu Melamin und Formaldehyd als V andbildungsmaterial 
verwendet wird. 
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Verfahren z\ r Herstellung von Mikrokapseln 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Mikrokaj^aoln und insbesondere ein Verfahren zur 
Herstellung von neuen Mikrokapseln, die eine bemer- 
kenswerte BcstSndigkeit gegenuber Warme, LSsungsmit- 
teln und Scl lag aufweisen und die auch labile Substan- 
zen (reaktiVG oder flUssige Substanzcn) ohne wesent- 
liche Qualit atsanderung einschliessen. 

Als typische bekannte Verfahren zur Herstellung von 
Mikrokapselp kann man die physikalische Einkapselung, 
die Koazervierung, die Grenzphasenpolymerisation und 
die in-situ-Einkapselung erwShnen* 
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Obwohl man das physikalische Vcrfahren auf die Herstel- 
lung von Mlkrokapseln , je nach dem beabsichtigten Ver- 
wendungszweck fUr bestinunte ZwGcke, z,B. fUr landwirt- 
schaftliche Chexnlkalien ^ anwenden kann, ist das phy- 
sikalische Verfahren nicht zufriederstellend hinsicht- 
lich der Bewahrung des Kapselinhalts , was auf die man- 
gelnde Kapselwandung zurtickzuf tihren ist. Die Koazer- 
vierung wird in g^rossem Masse zura Einkapseln von farb- 
iosen Parbstof f-Vorlaufern fUr kohlenstof f f reies Papier, 
fvir Klebstoff^, fUr FlUssigkristalle und dergleichen 
verwendet. Die nach diesem Verfahrej: hergestellten 
.Kapseln sind jedoch nicht ausrelchend ISsungsmittelbe- 
standig und kSnnen deshalb dort nicht verwendet werden, 
woman einen Kontakt mit einem LSsungsmittel vorherse- 
heri kann. Bei. der Grenzphasenpolymerisation erfolgt 
die Einkapselung durch Ausbildung eines Wandmaterials, 
wie eines Polyamidharzes , Epoxyharzes oder Polyurethan- 
harzes, an der GrenzflSche zwischen einer hydrophoben 
PlUssigkeit und Wasser, Durch eine ceeignete Auswahl 
des Wandmatorials kann roan Mikrokapseln herstellen, die 
den Kapselinhalt sehr gut bewahren. Bei diesem Verfah- 
ren ergibt sich jedoch durch die ReaktivitSt oder die 
hohe Toxizitat der membranbildenden Materialien, wie 
Acylchlorid, Isocyanate oder Epoxyverbindungen , der 
Nachteil, dass man die Umsetzung nur schwierig kontrol- 
lieren kann, dass man Schwierigkeiten hat beim Ein- 
kapseln von Verbindungen mit aktiyer Wasserstof f atomen, 
wobei diese Materi alien ausserdem auch noch teuer sind. 
Das in-situ-Verfahren, bei dem man einen Aminoplast 
(Aminoharz) als Wandmaterial anwendet, wird zur Zeit 
praktisch angewendet und es gibt zahlreiche Verbesse- 
rungsvorschlMge in der Patentliteratur (z.B. in den 
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japanischen gepriiften Patentver5f fentlichungen 
12 380/62, 12 518/63, 10 780/72 und 23 165/72). Dieses 
Verfahren hat den Nachteil, dass die KapselwandUng 
nicht ausreichend undurchdringlich ist und dass man 
5 eine befriec igende Emulgierung oder Dispergierung 

dor hydrophoben Substanz nur schwierig erzielen kanxi- 
Urn diese Scb vierigkeiten zu uberwinden, hat man auch 
schon vorgeschlagen, als Modif izierungsmittel ein 
Ethylen-Maleinsaureanhydrid-Copolymer , ein Methyl- 
10 vinylether-Kaleinsaureanhydrid-Copolymer Oder eine 

Polyacrylsdurj^ zu verwenden (JP-OS 9 079/76). 

Bei den tibia ahen Einkapselungen wurden Harnstoff- 
Formaiaehyd--Harze hauptsachlich verwendet , wShrend 

15 Melcuiiin-Forir aldehyd-Harze nur selten verwendet wer- 

den. Erst kLrzlich hat man ein Melaminharz als Modif i- 
zierungsmittel fur Harnstof f-Forraaldehyd-Harze be- 
schrieben (JP-OS 66 878/77). Obwohl die Einkapselung 
mit Melamin-Formaldehyd-Harzen in den geprUften japa- 

20 niachcn Patontver5f fentlichungen 12 380/62 und 

12 518/63 btschrieben wird, findet man dort doch 
keine detaillierte Beschreibung des Verfahrens, so 
dass es schvierig ist, gute Mikrokapseln zu erhalten^ 
wenn man das in den genannten Patentschrif ten beschrie- 

25 bene Verfahren anwendet. Die Erfinder der vorliegen- 

den Anineldung haben in der JP-OS 49 984/79 ein Ver- 
fahren zum Einkapseln mit einem Melamin-Formaldehyd- 
Harz beschriobon. Das beschriebeneVVerf ahren ergibt 
verhaitnisml'ssig gute Mikrokapseln bei Reaktionstem- 

30 peraturen von 50 "C odor darubar , vorzugsweise bei 

60 bis 80 °C. Solche Reaktionsbedingungen ergeben jedoch 
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Mikrokapseln. mit Eigenschaften, bei denen nicht im 
yollen Umfarig der Vorteil eines Melamin-Formaldehyd- 
Harzes gegenUber einem Harnstof f-Pormaldehyd-Harz 
zum Tragen kojnmt, z.B. eine habere KSrtungarate , eine 
hShere Zug- und Druckfestigkeit , eir.e hfihere warme- 
zugfestigkeit und -druckfestigkeit, aine hShere warme- 
bestSndigkeit und eine niedrigere Wasserabsorption. 
_ Infolgedessen sind solche Mikrokapseln noch hicht 
ausreichend. gegeniiber WSrme, L5sungsmitteln und Schlag 
bestSndig, via Anwendungen unter erschwerten Bedingun- 
gen zu geniigen, bbwohl sie fUr solche Vcrwendungen ge~ 
eignet sind, bei denen die erf order lichen Werte fOr 
die erwShnten Bestandigkeiten nicht so hoch liegen. 
Bin Beispiel ftir FSlle, bei denen hohe Bestandigkei- 
ten erf order lich sind, sind solche DackblHtter fUr 
kohlenstofffreie Kopierpapiere , die durch ein Papier- 
herstellungsverfahren. aus einer Mischung aus einer 
wSssrigen Dispersion von Mikrokapseln und einer Pulpe- 
aufschlSimnung hergestellt werden,und Drucktinten, 
die man herstellt, indem man trockena* Mikrokapseln , 
die durch SprUhtrocknen einer wSssri gen Dispersion 
von Mikrokapseln hergestellt wurden, mit einem Wachs 
verknetet, unter Ausbildung eines ruckseitenbeschich- 
teten Kohlepapiers oder indem man die wMssrige Disper- 
sion von Mikrokapseln in ein LSsungsmittel, wie einem 
Alkohol Oder in Toluol, dispergiert. 

Ein Hauptziel der Erfindung ist es, 3as tibliche Ver- 
fahren zur Herstellung von Mikrokapteln, bei dem man 
ein Melamin-Formaldehyd-Harz als Kapselwandungsmaterial 
verwendet, zu verbessern und ein Verfahren zur zeigen 
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zur Herstel3ung von Mikrokapseln, die eine bemeirkens- 
werte BestSndigkeit gegenllber warme, Losungsmitteln 
und Schlag aufweisen und die auch labile Substanzen 
ohne wesentDiche VerSnderung aufbewahren konnen. 

5 

Es wurde nun gefunden, dass man die vorerwahnten Ziele 
erreicht, wenn man die Wandbildungsreaktionstempera- 
tur in zwei oder mehr Stufen bei der Herstellung von 
Mikrokapselr variiert, die einc hydrophobe Substanz 

10 als Kernmatc-rial enthalten und die man erhait, indem 

man die hydrophobe Substanz in einer wSssrigen sauren 
Lttsung eines Styrol-MaleinsSureanhydrid-Copolymers 
unter Ausbildung von diskreten Teilchen in der sauren 
Losung dispergiert oder emulgiert, worauf man dann 

15 zu dor erhaltenen Dispersion oder Emulsion ein Melamin- 

Formaldehyd-Vorkondensat unter Ausbildung von Kapsel- 
wandmembrancn aus dem Melamin-Pormaldehyd-Harz gibt. 
Der Ausdruck "VerMnderung der Wandbildungstemperatur 
in zwei oder mehr Stufen" bedeutet nicht hur eine 

20 stufcnwoise N^erSnderung der Reaktionstemperatur in 

mchreren Stufen/ sondern auch eine stufenlose (konti- 
nuierliche) VerSnderung der Reaktionstemperatur , wie 
noch spater beschrieben wird. 

25 . GemMss eincr bevorzugton Aus fUhrungs form erhSlt man 
Mikrokapselr gemUss den folgenden Stufen in der ge- 
nannten Reihenfolge: 

(1) Eine Stufe, bei der man cine hydrophobe 

30 Substanz in einer wSssrigen sauren Losung eines 

Styrol-Maleii^sSureanhydrid-Copolymers emulgiert; 
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(2) eine Stufe, bei der man ein Melamln- 
Formaldehyd-Vorkondensat herstellt; 

(3) eine Stufe^ bei der man die hydrophobe 
Substanz .^inkapselt, in<3iera man das Ln {2) herge- 
stellte Vorkondensat zu der in (1) hergestellten 
Emulsion zugibt und man die Ausbildl^ng des Melamin- 
Formaldehyd-Harzes bei einer Temperatur von wonig- 
stens 50 bis 80 °C ermoglicht; und 

(4) eine Stufe, bei der man die in (3) aus 
dem Melamin-Formaldehyd-Harz gebildcte Kapselwand 
durch Erhitzen auf eine Temperatur oberhalb 80 "C 
verstarkt . 

In der Stufe (1 ) soil der pH der Emulsion 7 oder weni- 
ge'r betragen. Die Menge des verwendeten Styrol- 
Maleinsaureanhydrid-Copolymers betragt vorzugsv/eise 
. etwa 2 bis etwa 20 Gew.-Teile pro 100 Gew.-Teile der 
hydrophoben Substanz. In der Stufe (2) botragt das 
Molverhaitnis von Melamin zu Formalcehyd 1:1,5 oder 
mehr xind vorzugsweise liegt es ira Bereich von 1:2 bis 
1:3,5. Das Vorkondensat wird in einfacher und ttblicher 
Weise hergestellt. Es bildet sich z.B» innerhalb einer 
kurzen Zeit (d.h. in 15 bis 30 Minuten) , wenn man 
die die Reaktanten enthaltende Mischung auf eine Tem- 
peratur von 50 °C Oder mehr in einem alkalischen Medium 
(pHetwa 8 bis 10) erwSrmt. Ein bestimmter Grad von 
handelsiiblichem Melaminharz-Vorkondcnsat kann als sol- 
cher verwendet werden. In der Stufe (3) wird der pH 
auf einem Niveau von 3,5 bis 7,0 unci vorzugsweise 4,0 



3304830 



- 10 - 



bis 6,5 und i isbesondere bei 5,5 bis 6,5 gehalten. 
Eine gccicjnete Reaktionstemperatur liegt ira Bereich 
von 50 bis £0°C. Die Reaktionszeit betrSgt 30 Minuten 
Oder mchr. In Stufe (4) wird die in Stufe (3) gebilde- 
5 te Kapselwar flung aus Melamin-Formaldehyd-Harz ver- 

starkt, indem man auf eine Teinperatiir von 80**C oder 
mehr, vorzugsweise 90 oder 100*^0 erwarmt. Liegt die 
Temperatur vnterhalb 80 ''C, so ist es schwierig, Mikro- 
'kapseln herzustellen , die eine bemerkenswerte Bestan- 

10 digkeit gegcnuber Warme, Lfisungsmitteln und Schlag 

aufweir.cn, selbst wenn man den pH oder die Reaktions- 
zeit variiert . Wird die Einkapselung bei einer Tempe- 
ratur oberhelb BO'^C wahrend der gesamten Einkapse lungs - 
periodc von Anfang an bis zum Ende durchgef lihrt , 

15 anstelle, dass man die Temperatur in zwei oder mehr 

Stufen variiert, so wird die Stabilitat der emul- 
gierten Teilchen gestort und die Emulsion bricht und 
es findet ein Wachsen der emulgierten Teilchen statt 
und infolgec essen werden schlechte oder fehlerhafte 

20 Mikrokapseln gebildet; in einigen FSllen findet sogar 

eine ganze cder zumindest Teilgelierung des Reaktions- 
systems statt, vermutlich wegen der beschleunigten 
Reaktionsrate . Die besonders warmebestandigen , lo-- 
sungsmittelbestSndigen und schlagfesten Mikrokapseln 

25 erlialt man nur nach dem erf indungsgemMssen Verfahren# 

bei dcm die Melamin-Formaldehyd-Kapselwandung zunMchst 
bei einer niedrigen Reaktionstemperatur (vorzugswei- 
se bei 50 bis etwa 80 °C) gebildet wird und die Kapsel- 
wandung dann bei einer hSheren Temperatur (vorzugs- 

30 weise mehr ols 80 "O vorstSrkt wird. Es ist praktisch 

und sogar wUnschenswert , dass man mit einer 
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Wandbildungsreaktion bei 50 bis SC': anfangt und die 
Reaktionstemporatur dann allmMlilich auf cin Niveau 
oberhalb 80 erhoht. 

Es bestehen keinp Bedenken, bei einer der Stufen (1) 
bis (4) solche Substanzen zuzugebeii , die bei der Um- 
setzung mit Formaldehyd ein Harz ergeben, z.B. Harn- 
stoff, Thipharnstoff^ Guanidin und Resorcin/ wobei 
deren Menge vorzugsweise bei wenigc ** als der halben 
Menge des verwendeteri Melamins liege. 

Die nachfolgenden Beispiele beschroJLben die Erfindung. 



Beispiel 1 

Man stellt eine hydrophobe Substanz her, indem man 3 g 
Kristallviolett-Lakton (CVL) in 97 g KMC-113 (Handels- 
name far ein von der Kureha Chemical Co, hergcste Jltes 
01) unter Erwarmen ICst. Diese hydrophobe Substanz 
wurde in 100 g einer 5-^%-igen wSssiigen Ldsung (einge- 
stellt auf pH 5,3) Scripset 520 (ein Styrol-Malein- 
saureanhydrid-Copolymer der Monsanto Chemical Co.) 
emulgiert, Eine Mischung aus 10 g M>.lamin, 25 g 37-%- 
igem Formalin und 75 g Wasser wurde auf pH 9,0 einge- 
stellt und auf eo^'C erwMrmt, unter Ausbildung einer 
LSsung eines Melamin-Formaldehyd-Vorkondensats • Die 
IiSsung wurde zu der zuvor hergesteilten Emulsion ge- 
geben und 30 Minuten unter Auf rochterhaltung einer 
Temperatur von GO'^C gerUhrt. Dann wurde die Temperatur 
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der Mischunc; auf 90**C erhSht und unter weiterera Rtih- 
rcn 30 Minuten beibehalten. Anschliessend wurde die 
Mischung auf Kaum temper atur zur Beendigung der Eln- 
kapstelung abacktihlt. 

5 



VQrgleichsbcispiel 1 

10 Die Einkapsclung erfolgte in gleicher Weise wie in 

Beispicl 1 , wcbei jedoch die Re akt ions temper atur wSh- 
rend der gesamten Einkapselungsperiode bei 60 ""C ge- 
halten wurde, 

15 

Vorqleichsbc ispiel 2 

Die Einkapsclung wurde in gleicher Weise wie in Bei- 
20 st-iel 1 durchyef uiirt r wobei jedoch die Reaktionstem- 

pcratur wahrond dor gesamten Einkapselungsperiode bei 
90**C gehaltcn wurde. 

25 

Vcrgleichsbeispiel 3 

Einkapseln mit einem Hams toff -Formaldehyd-Harz als 
Wandmaterial gemSss dem iiblichcn in-situ-Verf ahren . 

30 



Zu 100 g einer S^-t-igen wSssrigen L5sung (eingestellt 
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auf pH 4,0) vin EMA-31 (einem Ethylcn-Maleinsaure- 
anhydrid-Copolymer der Monsanto Chemical Co.) wurden 
100 g (3 g CVL und 97 g KMC-113) der gleichen hydro- 
phoben Substanz^ wie sle in Beispiel 1 verwendet wurde, 
emulgiert. Zu der Emulsion wurde eJne L5sung aus 10' g 
Harnstoff , 1 g Resorcin und 25 g 37'-%-igem Formalin 
in 100 g Wasser gegeben. Die Mischung wurde auf 60*C- 
erwarmt und 1 Stunde geriihrt, unter Ausbildung einer 
Mikrokapseldispersion. 



Vergleichsbeispiel 4 

Einkapseln nach dem ublichen Koadsorvierungsverf ahren . 

In 100 g einer 10-%-igen wassrigen Gelatinelosung Wur- 
den 100 g (3 g CVL und 97 g KMC-113) der gleichen hydro- 
phoben Substanz , wie sie in Beispiel 1 verwendet wur- 
de, emulgiert und anschliessend wurcen 600 g einor 
1f6 %-igen. wassrigen Giammiarabikum-Lbsung zugegeben. 
Die Emulsion wurde auf einen pH von 4,5 e.ingestellt 
und von 50 °C auf 10°C gekUhlt und dann wurden 10 g 37-%- 
iges Formalin zugegeben. Die Mischung wurde 24 Stunden 
gerUhrt und auf pH 10 eingestellt, wobei man eine Mikro- 
kapseldispersion erhielt. 




Vergleichsbeispiel 5 

Einkapselung mit einem Polyharnstof f harz als Wachsmaterial 
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nach dem Grcnzf lachen-Polymerisationsverf ahren. 

Ein 01 fUr cxe Innenphase, das hergestellt worden 
war durch Zugabe von 2,3 g Coronate HL (einem alipha- 
5 tischen Isocyanat von Nippon Polyurethane Co.) zu 

100 g (3 g von CVL und 97 g von KMC-113) der glei- 
chen hydrophoben Substanz , wie sie in Beispiel 1 ver- 
wendGt wurde , wurde in 100 g einer 0,5-%-igen wass- 
rigen L5suno von Gosenol NM-300 (Handelsname fUr 

10 einen Polyvinylalkohol, hergestellt von Nippon Syn- 

thetic Chemj.cal Co.) emulgiert. Zu der Emulsion wurden 
100 g einer 1 g Hexamethylendiamin und 1 #8 g Natrium- 
hydroxid gelost enthaltenden wSssrigen Losung gegeben* 
Die Mischung wurde auf pH 9,5 eingestellt und 1 Stunde 

15 auf 60°C erwarrat, unter Ausbildung einer Mikrokapsel- 

dispersion irit Polyharnstof f als Wandmaterial • 

Die sechs Mikrokapseldispersionen , die nach den vor- 
hcrgehenden Beispielen erhalten worden waren, wurden 

20 miLtels eines SprQhtrockners (Typ DL-21 der Yamato 

Kagaku Co.) mit einer Ausgangstemperatur von 80**C ge- 
trocknet, wobei man trockene Mikrokapseln in Pulver- 
form erhielt. Eino 5-%-ige Losung eines p-Phenylphenol- 
Formaldchyd-Harzes in Toluol wurde tropfenweise zu 

25 jcder der scchs Pi'Oben der spriihgetrockneten Kapseln 

gegeben, um die Parbreaktion f estzustellen . 



30 
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Probe 
Beispiel 1 



Vergleichs- 
bei spiel T 

2 

« 3 
" 4 
5 



Farbreaktion 

Die Mikrokapseln als weisses 
Pulver verSndertesn sich nicht. 
und zeigten keinerlei Farbande- 
rung 

blaue FSrbung 
blaue. Farbung 
tie f blaue Farbung 
tiefblaue FSrbung 
tie f blaue Farbunr 



Der obige Versuch wurde durchgef tShrt , vun gleichzeitig 
die warme- und Schlagfestigkeit durch das Spriihtrock- 
nen und die LSsungsmittelbestandigkait durch den Kon- 
takt mit dem Toluol festzustellen. Die gemass Beispiel 
1 erhaltenen Mikrokapseln zeigten eine ausgezeichne- 
te warmebestandigkeit , L6sungsniitte3bestandigkeit und 
Schlagfestigkeit und dies zeigte an, dass keinerlei 
BeschSdigung der Kapselwand vorlag, wShrend die Blau- 
fSrbung bei den Proben gemSss Vergleichsbeispielen 1 
bis 5 anzeigte, dass zumindest eino der BestSndigkei- 
ten gegenuber Warme, Losungsmi tteln und Schlag schlecht 
war und die Kapselwandung beschSdigt wurde. 

Bei einem weiteren Versuch wurde jec^e der sechs Proben 
von sprOhgetrockneten Mikrokapseln nit einem Paraffin- 
wachs (Schmelzpunkt 70 ''C) verknetet und auf e in Papier- 
blatt beschichtet/ unter Erhalt eines Deckblattes fUr 
Icohlenstof ffreies Kopierpapier • Das Deckblatt wurde 
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auf ein handelsUbliches Unterblatt gelegt und dann 
warden mit einer Schreibmaschine EindrUcke darauf 
vorgenoznmen • 



10 



15 



Probe 
Beisplol 1 



Vergleichs- 
bei spiel 1 



20 



Vergloichs- 
beispiol 2 

3 

4 

5 



Ergebnis der Schrelbmaschlnenbehandlung 
Tiefblaue Farbung, die verglelch- 
bar mlt der Farbintensltat ist, die 
man mit einem ubllchen Deckblatt 
erhait. 

Im wesentllchen kelne FSrbung; die 
eingedrUckten Buchstaben waren We- 
gen der unzurelchenden Farbdlchte 
nahezu unleserlich. 



Praktisch kelne FSrbung 



Im wesentllchen kelne F^rbung. 



Aus den vorstehenden Ergebnlssen kann man annehmen, 
dass bei den Proben der Vergleichsbelspiele 1 bis 5 

25 dio Innenphase der Mikrokapseln aus den beschadigten 

Kapselwandunr/cn ausgesickert waren und Ihre Farbbil- 
dungsfahigkelt aufgrund der Desensibllislerungswir- 
kung dos. Wachses verloren batten. Dagegen zelgten die 
gemSss BelspLel 1 erhaltenen Mikrokapseln eine sehr 

30 gute BestSndlgkeit gegeniiber WSrme , LSsuhgsmlttel 
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lind mechanischen Impajct. Baim obigen Versuch wur^en 
die MiH?:o:kapseln auf ein Papierblatt beschichtet. 
Dies sjtellt nur ein ?eisptel ftir die Verwendung der 
erfindungsgemSss hergesteXlten Mikrckapseln dar \in4 
andere AnwendungsmOglichkeiten sind ebenfalXs miBglioh. 
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